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® Verfahren und Vorrichtung zur Aufarbeitung eines C4-Schnitts aus der Fraktionierung von Erdol 

(57) Es wird ein Verfahren zur Aufarbeitung eines 
C 4 -Schnitts aus der Fraktionierung von Erdol vorgeschla- 
gen, das die Verfahrensschritte 

- Extraktivdestillation (I), 

- Selektivhydrierung in heterogener Katalyse (II) und 

- Reindestillation zurGewinnung von 1,3-Butadien (III) 
umfafct, wobei die Verfahrensschritte I und II in einer ein- 
zigen Kolonne oder in thermisch gekoppelten Kolonnen 
und der Verfahrensschritt III in einer zweiten Kolonne 
durchgefuhrt wird. 
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Bcschreibung 



|0001] Die Erfindung betriffl ein Verfahrcn zur Gcwin- 
nung von 1 ,3-Butadien durch Aufarheitung eines C 4 - 
Schnilts aus der Fraktionierung von Erdol sowie eine Vor- 
richtung zur Durchfiihrung des Verfahrens. Der bei der Erd- 
olfraktionierung, ublicherweise in Steamcrackem anfal- 
lende sogenannte CVSchnitt umfafit ein Geniisch von Koh- 
lenwasserstoffen, wobei die C 4 -KohlenwassersiorYe, insbe- 
sondere 1-Buten, i-Buten sowie 1,3-Butadien iiberwiegen. 
Neben geringen Mengen an C 3 - und C 5 -Kohlenwasser- 
stoffen enthalt der C 4 -Schnitt in der Regel Butine, insbeson- 
dere 1-Butin (Ethylacetylen) und Butenin (Vinylacetylen). 
[0002] Die Gewinnung von 1,3-Butadien aus derartigen 
Gemischen ist wegen der geringen Unterschiede in den rela- 
tiven Fliichtigkeilen ein kompliziertes destiallationsteehni- 
sches Problem. Daher wird die Auftrennung durch eine so- 
genannte Extraktivdestillation durchgefuhrt, das heiBt cine 
Destination unter Zugabe eines Extraktionsmittels, das ei- 
nen hoheren Siedepunkt als das aufzutrennende Gemisch 
aufweist und das die Unterschiede in den relativen Fluchtig- 
keiten der aufzutrennenden Koniponenten erhoht. Durch 
Einsatz geeigneler Extraktionsmittel kann aus dem genann- 
ten C 4 -Schnitt mittels Ex traktivdest illation eine Ron- 1,3- 
Butadienfraktion erhalten werden. die anschlieBend in Rein- 
destillationskolonnen weitergereinigt wird neben einem 
Strom, der die weniger loslichen Kohlenwasserstoffe als 
1,3-Butadien, insbesondere Butane und Butene enthalt, so- 
wie einem Strom, der die leichter loslichen Kohlenwasser- 
stoffe als 1 ,3-Butadien, insbesondere die Butine sowie gege- 
benenfalls 1,2-Butadien enthalt. Ein derartiges Verfahren ist 
beispielsweise in EP-B 0 284 971 beschrieben. Es hat je- 
doch den Nachteil, daB die im Extraktionsmittel besser als 
1,3-Butadien loslichen Koniponenten, insbesondere die Bu- 
tenine sowie gegebenen falls 1,2-Butadien nicht in das Wert- 
produkt 1,3-Butadien uberfuhrt werden. 
[0003] Die Extraktivdestillation zur Gewinnung von 1,3- 
Butadien kann durch eine vorgeschaitete Selektivhydrierung 
acetylenischer Verunreinigungen, das heiBt der Butine, ver- 
einfacht werden. Ein derartiges Verfahren ist in Proc- 
EUiylene Prod. Conf. 5 (1996), Seiten 631 bis 636 beschrie- 
ben. Danach wird unter Verwendung eines sogenannten 
KLP-Katalysators, das heiBt einem Katalysator, der feinver- 
teilte Kupfer-Partikel auf einem hochreinen 7-Aluminium- 
oxid als Trager mit definierter Porenstruktur enthalt ein ho- 
her Vinylacetylenumsatz bei niedrigem Butadienverlust er- 
reicht, bei hohen Katalysatorstandzeiten. Durch die vorge- 
schaitete Selektivhydrierung kann die zweistufige Butadien- 
Extraktivdestillauon auf einen EinstufenprozeB vereinfacht 
sowie der apparative Aufwand in der nachgeschalteten 
Reindeslillation um eine Trennkolonne reduziert werden. 
Das Verfahren hat jedoch den Nachteil, daB eine separate 
Anlage zur vorgeschalteten Selektivhydrierung der acetyle- 
nischen Verunreinigungen erforderiich ist. 
[0004] Aus der US 4,277,313 ist ein weiteres Verfahren 
zur Gewinnung von 1,3-Butadien bekannt, wonach zunachst 
eine Selektivhydrierung und anschlieBend eine Extraktivde- 
stillation des 1,3-Butadiens durchgefiihrt wird. Die Selektiv- 
hydrierung kann in Flussig- oder Gasphase, in Gegenwart 
von Katalysatoren der VTIL Gruppe des Periodensystems, 
beispielsweise an einem Palladiuni/Aluminiumoxid-Kataly- 
sator durchgefiihrt werden. Als Extraktionsmittel werden 
Dimethyl- oder Diethylformamid, N-Melhylpyrrolidon, 
Furfurol oder Acetonitril genannt. Das Verfahren weist, ana- 
log zum vorstchend bcschricbcncn, den Nachteil auf, daB 
fur die vorgeschaitete Selektivhydrierung eine getrennte 
Anlage erforderiich ist. 

(0005] Zur destillativen Auftrennung von Mehrkompo- 



nentcngeinischen sind sogenannte Trennwandkolonncn be- 
kannt, das heiBt Destillationskolonnen mil senkrechten 
Trennwanden, die in Teilbereichen eine Qucrvenuischung 
von Flussigkeits- und Brudenstrotuen verhindem. Die Tren- 
5 nung, die aus einem ebenen Blcch bestcht, unierteilt die Ko- 
lonne in Langsrichtung in deren mittleren Bereich in einen 
Zulaufleil und einen Enlnahnieteil. 

10006] Ein ahnliches Ergebnis kann mil sogenannten ther- 
misch gekoppelten Kolonnen erreicht werden, das heiBt An- 
10 ordnungen von mindestens zwei Kolonnen, wobei jede der 
Kolonnen mit jeder anderen mindestens zwei Verkniipfun- 
gen an raumlich geU*ennten Stellen aufweist. 
[0007] Die EP-B 0 126 288 beschreibt eine Trennwand- 
kolonne, in der chemische Reaktionen durchgefuhrt werden. 
15 Durch definierte Zugabe von homogenen Katalysatoren las- 
sen sich danach chemische Reaktionen gezielt auf be- 
stimmte Teilbereiche der Trennwandkolonne eingrenzen. 
[0008] Es ist Aufgabc der Erfindung, ein Verfahren zur 
Gewinnung von 1,3-Butadien aus einem C 4 -Schnitt zur Ver- 
20 fiigung zu stellen, das die Nachteile des Standes der Technik 
nicht ausweist, insbesondere einen geringeren apparativen 
Aufwand erfordert. 

[0009] Die Losung geht aus von einem Verfahren zur Auf- 
arbeitung eines C 4 -Schnittes aus der Fraktionierung von 
25 Erdol, umfassend die Verfahrensschritte 

- ExUraktivdestillation (I), 

- Selektivhydrierung in heterogener Katalyse (II) und 

- Reindestiilation zur Gewinnung von 1,3-Butadien 
30 (EI). 

[0010] Die Losung ist dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verfahrensschritte I und II in einer einzigen Kolonne oder in 
thermisch gekoppelten Kolonnen und der Verfahrensschritt 
35 III in einer zweiten Kolonne durchgefuhrt wird. 

[0011] Aus den bekannten Verfahren gibt es keine An- 
haltspunkte dafur, daB eine apparative Vereinfachung mit- 
tels Durchfiihrung der Extraktivdesullation sowie der Selek- 
tivhydrierung in einem einzigen Apparat moglich ware. Im 
40 Gegenteil war davon auszugehen, daB das Extraktionsmittel, 
das funktionsgemaB einen hoheren Siedepunkt als das auf- 
zubringende Gemisch aufweisen muB und somit hoher vis- 
kos ist als die zu hydrierenden Komponenten den Stoffliber- 
gang bei der Hydrierung nachteihg beeinfluBt sowie mit 
45 dem Hydrierkatalysator unvertraglich ist. Demgegenuber 
wurde uberraschend gefunden, daB es moglich ist, die bei- 
den Verfahrensschritte Extraktivdestillation und Selektivhy- 
drierung in einem einzigen Apparat durchzufuhren. 
[0012] Der vorliegend als Ausgangsgemisch einsetzbare 
sogenannte C 4 -Schnitt ist eine Erdolfraktion, haufig aus ei- 
nem Steamcracker, aus einem Kohlenwasserstoffgemisch 
mit uberwiegend vier Kohlenstoffatomen pro Molekul. Es 
enthalt uberwiegend neben Butenen 1,3-Butadien, daneben 
geringe Mengen an C3- und Cs-Kohlenwasserstoffen, sowie 
Butine, insbesondere 1-Butin (Ethylacetylen) und Butenin 
(Vinylacetylen). 

[0013] Ein typischer C 4 -Schnitt weist die folgende Zu- 
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sammensetzung in Gewichtsprozenten auf: 


Propan 


0-0,5 


Propen 


0-0,5 


Propadien 


0-0,5 


Propin 


0-0,5 


n-Butan 


3-10 


i-Butan 


1-3 


1-Buten 


10-20 


i-Buten 


10-30 
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lrans-2-Buten 


2-8 


cis-2-Buicn 


2-6 


1,3-Butadien 


30-60 


1,2-Butadien 


0,1-1 


Elhylacelylen 


0,1-2 


Vinylacetylen 
C5 


0,1-3 


0-0,5 



(0014J Fur die eingangs bereits dennierte Extraktivdestil- 
lation kommen fur das vorliegende Trennproblem, der Gc- 10 
winnung von 1,3-Butadien ausdeni C 4 -Schnitt, als Extrakti- 
onsmittel generell Substanzen oder Gemische in Frage, die 
einen hoheren Siedepunkt als das aufzutrennende Geniisch 
sowie eine groBere Affinitat zu konjugierten Doppelbindun- 
gen und Dreifachbindungen als zu einfachen Doppelbindun- 15 
gen sowie Einfachbindungen aufweisen, bevorzugt dipo- 
lare, besonders bevorzugt dipolar-aprotische Losungsmiuel. 
A us apparatctcchnischcn Griindcn wcrdcn wcnig odcr nichl 
korfosive Substanzen bevorzugt. 

[0015] Geeignete Extraktionsmittel fur das erfindungsge- 20 
maBe Verfahren sind zum Beispiel Butyrolacton, Nitrile wie 
Acetonilril, Propionitril, Methoxypropioninitril, Ketone wie 
Acelon, Furfurol, N-alkylsubslituierte niedere aliphatische 
Saureamide, wie Diraethylforniamid, Diethylformamid, Di- 
meihylacelamid, Dielhytacelamid, N-Foniiylmorpholin, N- 25 
alkylsubstituierte cyclische Saureamide (Lactame) wie N- 
Alkylpyrrolidone, insbesondere N-Methylpyrrolidon. Im 
aligemeinen werden N- alkylsubstituierte niedere aliphati- 
sche Saureamide oder N-alkylsubsutuierte cyclische Sau- 
reamide verwendet. Besonders vorteilhaft sind Dimethylfor- 30 
mamid und insbesondere N-Methylpyrrolidon. 
[0016] Es kdnnen jedoch auch als Extraktionsmittel Mi- 
schungen dieser Losungsmittel untereinander, zum Beispiel 
von N-Methylpyrrolidon mit Acetonitril, Mischungen dieser 
Losungsmittel mit Colosungsmitteln wie Wasser und/oder 35 
tert.-Butylether, zum Beispiel Methyl-tert.-butylether, 
Ethyl- tert.-butylether, Propyl-tert.-butylether, n- oder iso- 
Butyl- tert.-butylether eingesetzt werden. 
[00i7] Besonders geeignet ist N-Methylpyrrolidon, be- 
vorzugt in wassriger Losung, insbesondere mit 8 bis 40 
10 Gew.-% Wasser, besonders bevorzugt nut 8,3 Gew.-% 
Wasser. 

[0018] Fiir die Selektivhydriening in heterogener Kata- 
lyse, dem Verfahrensschritl II, kommen vorliegend grund- 
satzlich alle bekannten Verfahren in Frage. Es ist moglich, 45 
die bekannten Katalysatoren auf der Basis von Palladium, 
wie sie beispielsweise in EP-A-0 738 540, EP-A-0 722 776 
oder US 4,587,369 beschrieben sind, einzusetzen oder Kata- 
lysatoren auf der Basis von Kupfer, wie beispielsweise in 
US 4,493,906 oder US 4,704,492 beschrieben. 50 
[0019] Die Katalysatoren fur die Selektivhydrierung kon- 
nen auf ublichen destillativen Einbauten, das heiBt insbe- 
sondere Kolonnenboden, Formkorpern oder Packungen auf- 
gebracht sein, sie konnen in Taschen von Drahtnetzen einge- 
bettet und Ballen aufgerollt sein, wie in US 4,215,011 be- 55 
schrieben. Sie konnen jedoch besonders vorteilhaft als soge- 
nannte TLC(Thin Layer Catalyst)-Packungen eingesetzt 
werden. 

[0020] Besonders geeignet sind die in DE-A 196 24 130 
beschriebenen dutch Aufdampfen und/oder Sputtern erhal- 60 
tenen TLC-Katalysatorpackungen. wobei der Inhalt der ge- 
nannten Offenlegungsschrift hiermit voll umfanglich in die 
Offenbarung der vorliegenden Erfindung einbezogen wird. 
Zusatziich zu den in DE-A 196 24 130 aufgefuhrten Trager- 
matcrialfonncn Gcwcbc odcr Folic ist es moglich, als Tra- 65 
germatcrial fiir die Katalysatorpackung ein Gewirk oder ein 
Gestrick einzusetzen. Die Aufbringung der katalytisch und/ 
oder als Promotor aktiven Substanz kann auBer durch das in 
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DE-A 196 24 130 beschriebene Aufdampfen und/oder 
Sputtern auch durch Trankung erreichi werden. 
[0021] Die Reindeslillation zur Ge winnung von 1,3-Buta- 
dien (Verfahrensschritl ITT) ertolgl in einer zweiten Destilla- 
tionskolonne, in bekannter Weise. 

[0022] In bevorzugter Weise werden die Verfahrcns- 
schritte I und II in einer Trennwandkolonne durchgefuhrl. 
[0023] Hierfur wird eine Vorrichtung eingesetzt mit 

- einer Trennwandkolonne, in der eine Trennwand in 
Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines oben 
gemeinsamen Kolonnenbereichs, eines unteren ge- 
nieinsamen Kolonnenbereichs, eines Zulaufteils und 
eines Entnahmeteils angeordnet ist, 

- mit Zufuhrung des Zulaufgemisches im mittleren 
Bereich des Zulaufteils, Zufuhrung des Extraktionsmit- 
tels im oberen Bereich des Zulaufteils, 

- mit Zufuhrung von Wasscrstoff im untcrcn gemein- 
samen Kolonnenbereich, Abtrennung von nichl umge- 
setzten Wasserstoff aus dem Briidenstrom von konden- 
sierbaren Leichtsiedern in einem Kondensator am Kopf 
der Trennwandkolonne und Riickfuhrung uber einen 
Verdichter in den unteren gemeinsamen Kolonnenbe- 
reich sowie 

- mil Abfiihrung des 1,3-Buiadien-haltigen Stromes 
aus dem Entnahmeteil der Trennwandkolonne an einer 
unterhalb der entsprechenden im Zulaufteil fur die Zu- 
fuhrung gelegenen Stelle und 

- Weiterleitung des 1,3-Buiadien-haltigen Stromes zur 
Reindeslillation (Verfahrensschritl IH). 

[0024] Das Ausgangsgemisch, der C4-Schnitt wird vorab 
verdampft und dampffbrmig in den mittleren Bereich des 
Zulaufteils der Trennwandkolonne zugefiihrt. Im oberen Be- 
reich des Zulaufteils der Trennwandkolonne wird das Ex- 
traktionsmittel aufgegeben, wobei die Zugabestelle fiir das 
Extraktionsmittel so gewahlt wird, daB sie soweit unterhalb 
des oberen Endes der Trennwand angeordnet ist, daB sicher- 
gestellt ist, daB kein Extraktionsmittel in den oberen ge- 
meinsamen Kolonnenbereich und in den oberen Bereich des 
Entnahmeteils gelangt. 

[0025] Aus dem Briidenstrom werden im Kondensator, 
der am Kopf der Trennwandkolonne angeordnet ist, die kon- 
densierbaren Leichtsieder, insbesondere Butane, Butene so- 
wie gegebenenfalls C3-Kohlenwasserstoffe auskondensiert 
und bevorzugt teilweise als Rucklauf auf den Kopf der 
Trennwandkolonne aufgegeben und im ubrigen als Leicht- 
siederstrom ausgeschleust. Der nicht zur Hydrierung ver- 
brauchte WasserstorT wird gasformig iiber einen Verdichter 
im unteren gemeinsamen Kolonnenteil emeut zugefuhrt. 
Verbrauchter Wasserstoff wird als FrischwasserstofY er- 
ganzt. Es ist jedoch auch moglich, alternativ oder zusatziich 
zur Riickfuhrung des nicht verbrauchten Wasserstoffs in den 
unteren gemeinsamen Kolonnenbereich denselben uber den 
Sumpfverdampfer der Kolonne zuruckzufiihren. Die Ein- 
speisung des Wasserstoffs in den Sumpfverdampfer bietet 
den Vorteil einer deudichen Temperaturabsenkung des 
Sumpfprodukts und erlaubt eine bessere Abtrennung der 
Kohl en wassers toff e aus dem Sumpfprodukt. ohne die fiir 
das Extraktionsmittel maximal zulassigen Betriebstempera- 
turen zu uberschreiten. 

[0026] Der 1 ,3-Butadien-haltige Strom wird aus dem un- 
teren Bereich des Entnahmeteils der Trennwandkolonne ab- 
gezogen, an einer Stelle, die unterhalb der entsprechenden 
im Zulaufteil fur die Zufuhrung des CVSchnitts gclcgcncn 
Stelle angeordnet ist. Hierbei muB die Abfiihrung soweit 
oberhalb des unteren Endes der Trennwand angeordnet sein, 
daB sichergestellt ist, daB kein Extraktionsmittel aus dem 
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unicrcn gcnicinsaincn Kolonncnbcrcich in den Bercich des 
Entnahmeteils gclangen kann, dcr obcrhalb der Abfiihrung 
des 1,3-Butadien-hulugcn Stromcs liegl. 
|0027] Samllichc Kolonnenbereiche konnen mil ublichen 
desiillativen Einbauten ausgestatiei sein. Zusaizlich iuuB 
mindestens der Bereich des Entnahmeteils, der zwischen 
dent der Zufuhrung entsprechenden Stelle und der Abfuh- 
rung des l^-Butad'ien-haltigen Stromes liegt, mil reaktiven 
Einbauten ausgesianei sein, das heiBt mil Einbauten, die die 
Selektivhydrierung hctcrogen katalysieren. Hierfur konnen, 
wie bereits dargestellt. iibliche destillative Einbauten einge- 
seizt werden. auf die heterogene Katalysatoren aufgebracht 
wurden oder aber bevorzugt sogenannte TLG-Packungen. 
Zusaizlich zum oben deftnierten Teilbereich des Entnahme- 
teiis kann auch der oberhalb der der Zufuhrung im Zulaufteil 
entsprechende Teilbereich des Entnahmeteils teilweise, das 
heiBt nur bis zur Stelle, die der Zufuhrung des Extrakuons- 
mittcls im Zulaufteil cntspricht, mil reaktiven Einbauten 
ausgestattet sein, es isl jedoch auch moglich. daB der ge- 
samte obere Teilbereich des Entnahmeteils, das heiBl bis 
zum oberen Ende der Trennwand, mit reaktiven Einbauten 
ausgestattet ist. 

(0028] In einer weiteren Ausfuhrungsvariante wird eine 
Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Ver- 
falireus zur Verfugung gestellt, wonach die Trennwandko- 
lonne durch thennisch gekoppelte Kolonnen ersetzt wird, 
bevorzugt mit jeweils eigenem Sumpfverdampfer und/oder 
Kondensator. 

[0029] Diese Anordnungen sind hinsichtlich des Energie- 
bedarfs mit einer Trennwandkolonne gieichwertig. Bei die- 
sen Vorrichtungsvarianten ist es moglich, die beiden Kolon- 
nen mit unterschiedlichen Drucken zu betreiben. Da der 
Wasserstoffpartialdruck fur die Selektivhydrierung etwa 1 
bis 10 bar betragl, mussen die wasserstoffuhrenden Anla- 
genteile fur einen entsprechend hoheren Druck ausgefiihrt 
sein. Durch Verwendung von thermisch gekoppelten Kolon- 
nen, bei denen nur eine der Kolonnen auf den erhohten Be- 
triebsdruck ausgelegt werden mufi, lassen sich die Investiti- 
onskosten verringem. Die Vorrichtungsvarianten mit ther- 
misch gekoppelten Kolonnen bieten weiterhin dann Vor- 
teile, wenn Katalysatoren nut niedriger Standzeit eingesetzt 
werden. Durch Anordnung des Katalysators in einer Seiten- 
kolonne ist es moglich, diese in doppelter Ausfiihrung be- 
reitzustellen, so daB sich bei einer erforderlichen Katalysa- 
torregenerierung, -wasche oder einem Katalysatoraustausch 
Stillstandzeiten entweder ganz vermeiden oder zumindest 
wesentlich reduzieren lassen. 

[0030] Trennwandkolonnen sind bei Neuanlagen aus Ko- 
stengriinden zu bevorzugen, dagegen eignen sich thermisch 
gekoppelte Kolonnen insbesondere fur die Umriistung be- 
reits vorhandener Destillationskolonnen. 
[00311 Die Erfindung wird im folgenden anhand einer 
Zeichnung und von Ausfiihrungsbeispielen naher erlautert. 
Es zeigen im einzelnen: 

[0032] Fig. 1 die schematische Darstellung einer ersten er- 
findungsgemaBen Vorrichtung mit einer Trennwandko- 
lonne, die 

[0033] Fig. 2a bis 2d schematische Darstellungen von 
thermisch gekoppelten Kolonnen mil gemeinsamen Sumpf- 
verdampfer und Kondensator und 

[0034] Fig. 3a bis 3d schematische Darstellungen von 
thennisch gekoppelten Kolonnen mit jeweils eigenen 
Sumpfverdampfern und Kondensatoren. 
[0035] In den Figuren werden gleiche Bezugszeichen fur 
gleiche oder entsprechende Stromc verwendct. 
[0036] Die in Fig. 1 schematisch dargestellte Ausfuh- 
rungsvarianLe zeigt eine Trennwandkolonne TK mit einer in 
Kolonnenlangsrichtung angeordneten Trennwand T, die die 



Trennwandkolonne TK in einen oberen gemeinsamen Ko- 
lonnen bereich 1, einen unteren gemeinsamen Kolonnenbc- 
reich 6, einen Zulaufteil 2a, 2b, 4 und einen Enlnahmeteil 
3a, 3b, 5a, 5b aufieik. Der C 4 -Schnill wird iiber Zufuhrung F 

5 zwischen die Teilbereich 2b und 4 des Zulaufteils zugefiihrl, 
das Extraktionsmittel E zwischen die Teilbcreiche 2a und 2b 
des Zulaufteils und Wasserstoff in den unteren gemeinsa- 
men Kolonnen bereich 6. Aus dem Brudenstrom werden im 
Kondensator K die kondensierbaren Leichtsieder abge- 

10 trennt, teilweise als Riicklauf auf den Kopf der Kolonne ge- 
geben und im ubrigen als Leichtsiederstrom A ausge- 
schleust. Der gasfonnige Wasserstoff wird Liber den Ver- 
dichler V der Trennwandkolonne TK in deren unteren ge- 
meinsamen Kolonnenbereiche 6 erneut zugefuhn. Die Ko- 

15 lonne verfugt, wie ublich uber einen Sumpfverdampfer 5, 
uber den das Sumpfprodukt teilweise erneut in den unteren 
gemeinsamen Kolonnenbereich 6 zugefuhrt wird, wobei ein 
Tcil des Sumpfprodukts, ohnc Ruckfuhrung iibcr den 
Sumpfverdampfer, als Schwersiederstrom C aus der Trenn- 

20 wandkolonne ausgeschleust wird. 

[0037] Der Zulaufteil der Trennwandkolonne TK ist aus 
den Teilbereichen 2a, 2b und 4 gebildet, wobei der Teilbe- 
reich 2a oberhalb der Zufuhrung des Extraktionsmittels E 
liegt, der Teilbereich 2e zwischen der Zufuhrung von Ex- 

25 traklionsmittel E und C 4 -Schnilt F und der Teilbereich 4 un- 
terhalb der Zufuhrung des C 4 -Schnitts F angeordnet ist. Der 
Entnahmeteil der Trennwandkolonne aus den Teilbereichen 
3a ? 3b, 5a und 5b gebildet. wobei die Teilbereiche 3a und 3b 
den Teilbereichen 2a und 2b im Zulaufteil entsprechen und 

30 die Teilbereiche 5a und 5b dem Teilbereich 4 im Zulaufteil. 
Der Teilbereich 5b ist so dimensioniert daB Extraktionsmit- 
tel aus dem unteren gemeinsamen Kolonnenbereich 6 nicht 
in den mit reaktiven Einbauten ausgestatteten Teilbereich 5a 
des Entnahmeteils gelangen kann. Der 1,3-Butadien-haltige 

35 Strom B wird dem Entnahmeteil der Trennwandkolonne TK 
zwischen den Teilbereichen 5a und 5b entnommen, das 
heiBt an einer Stelle, die unterhalb der Zufuhrung des C4- 
Schnitts im Zulaufteil angeordnet ist. 

[0038] Die Fig. 2a bis 2d zeigen schematisch unterschied- 
40 liche Ausfuhrungsformen und Vorrichtungsvarianten mit 
thennisch gekoppelten Destillationskolonnen mit jeweils 
gemeinsamem Sumpf gemeinsamem Kondensator. Hierbei 
sind die Kolonnenbereiche 1, 2a, 2b ? 3a, 3b, 4, 5a, 5b und 6 
der Trennwandkolonne TK aus Fig. 1 in unterschiedlicher 
45 Weise aus jeweils zwei einzelnen Kolonnen aufgeteilt. 

[0039] Die Fig. 3a bis 3d zeigen weitere Ausfuhrungsva- 
rianten von thennisch gekoppelten Kolonnen, wobei jede 
Kolonne einen eigenen Sumpfverdampfer und einen eige- 
nen Kondensator aufweist. Der Rucklauf fur jede einzelne 
50 Kolonne wird durch Kondensation in einem eigenen Kon- 
densator erzeugt. Zur Verringerung des Energiebedarfs sind 
die Kondensatoren bevorzugt als Partialkondensatoren aus- 
gefuhrt. 

55 Patentanspruche 

1. Verfahren zur Aufarbeitung eines G4-Schniu.es aus 
der Fraktionierung von Erdol, umfassend die Verfah- 
rensschritte 
60 - Extraktivdestillation (I), 

- Selektivhydrierung in heterogener Katalyse (II) 
und 

- Reindestillaiion zur Gewinnung von 1,3-Buta- 
dien (EI), 

65 dadurch gekennzeichnet, daB die Verfahren sschrittc I 

und II in einer einzigen Kolonne oder in thennisch ge- 
koppelten Kolonnen und der Verfahrensschritt III in ei- 
ner zwei ten Kolonne durchgefiihrt wird. 
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2. Vcrfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
ncl. daB die Vcrfahren sschritle I und II in einer Trenn- 
vvandkolonne durchgetuhrt werden. 

3. Vcrfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB als Extraktionsmittel fur 5 
den Vcrfahrensschrilt I N-Methylpyrrolidon, bevorzugt 

in waBriger Losung, insbesondere mil 8 bis 10 Gew.-% 
Wasser, besonders bevorzugt mil 8,3 Gew.-% Wasser, 
eingesetzi wird. 

4. Vcrfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 10 
durch gekennzeichnet, daB als helerogener Katalysator 
fur die Selekiivhydrierung (Verfahrensschritt II) eine 
TLC-Packung cingeseLzt wird. 

5. Vorrichtung /.ur Durch fuhrung des Verfahrens nach 
jrineni der Anspriiche 2 bis 4 mit 15 

eincr Trennwandkolonne (TK), in der eine Trennwand 
(T) in Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines 
obcrcn gemcinsamen Kolonncnbcrcichs (1), cincs un- 
"Mcren gemcinsamen Kolonnenbereichs (6), eines Zu- 
lauf!eils (2a. 2b. 4) sowie eines Eninahnieteils (3a, 3b, 20 
5a, 5b) angeordnet ist, 

mil Zufiihrung des CVSchnitls aus der Fraktionierung 
von lirdol (F) ini mittleren Bereich des Zulaufteils (2a, 
2b. 4). zwischen den Teilbereichen (2b und 4) dessel- 
ben, Zufiihrung von Exlraktionsmillel (E) im oberen 25 
Bereich des Zulaufteils (2a, 2b, 4), zwischen den Teil- 
bereichen (2a und 2b), 

mil Zufiihrung von Wasserstoff (H) im unteren gemein- 
samen Kolonnenbereich (6), Abtrennung von nichtum- 
gesetziem Wasserstoff aus dem Brtidenstrom der 30 
Trennwandkolonne (TK) von kondensierbaren Leicht- 
siedern ini Kondensator (K) und Riickfiihrung uber ei- 
nen Verdichter (V) in den unteren gemeinsamen Ko- 
lonnenbereich (6) sowie 

mit Abfiihrung des 1,3-Butadien-haltigen Stromes (B) 35 
aus dem Entnahmeteil (3a, 3b, 5a, 5b), der Trennwand- 
kolonne (TK) an einer unterhalb der entsprechenden im 
Zulaufteil (2a, 2b, 4) fur die Zufiihrung (F) gelegenen 
Slelie und 

Wciterleitung des Stromes (B) zur Reindestillation 40 
(Verfahrensschritt HI). 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die aus dem Briidenstrom im Kondensa- 
tor (H) auskondensierten Leichtsieder teilweise als 
Rucklauf auf den Kopf der Trennwandkolonne (TK) 45 
aufgegeben und im ubrigen als Leichtsiederstrom (A) 
ausgeschleust werden. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Ruckfuhrung des Wasserstoffstromes 

in die Trennwandkolonne (TK) nicht in den unteren ge- 50 
meinsamcn Kolonnenbereich (6), sondern in den 
Sumpfverdampfer (5) erfolgt. 

8. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 5 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Trennwandkolonne 
(TK) reaktive Einbauien im Teilbereich (5a) des Ent- 55 
nahnieteils (3a. 3b, 5a, 5b) der zwischen der der Zufiih- 
rung (F) entsprechenden Stelle-und der Abfiihrung des 
1,3-Butadien-haltigen Stromes (B) aus dem Entnahme- 
teil der Trennwandkolonne (TK) angeordnet ist. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 60 
zcichnet, daB reaktive Einbauten zusatzlich in den obe- 
ren Teilbereichen des Eninahnieteils (3a. 3b, 5a, 5b), 
bevorzugt im Teilbereich (3b), besonders bevorzugt in 
den Teilbereichen (3a und 3b), enihalten sind. 

10. Vorrichtung zur DurchfLihrung des Verfahrens 65 
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verfahrensschriile I und II in thermisch gekoppelten 
Kolonnen bevorzugt mil jeweils eigenem Sumpfver- 



dampfer und/oder Kondensator durchgefuhn werden. 
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